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La pr^sente invention concerne un pioc6d6 de decoloration d'une 
ethanolamine. ainsi qu'un proc6d6 de febricatiori d'une tri6thanolamine (TEA) ayant 
une quality de couleur am^lior^. 

Les ethanolaiiiiAes sont utilisWdans la preparation de nombreux produits 
tels que les agents dispersants. les agents ^mulsifiants. ies savons, les detergents et les 
shanq,oings,etenparticuHerdansl'industriecosmetiquee^ 

n est connu qu'uae ethanolamine pure, obtenx^e notanunerit par distiUation 
d'une ethanolamine bnzte qui a ete elle-men.e Waree p^ 

I'anunoniac avec de roxyd^d^Mxyieie, peut atre irnm6diatement color^e. ou ^ I'invers. 
peut6tr^inmiediatementinc6l6i^,„,aispeutdanscecasg . ' 

rap^dement lors de son stocka^e^ Le phenomene.de^coloration des ethanblamines .st en 
partxpulier d^crit dans « SRIIntbmatioM Process Ecbnonncs Program Report n^ 19^ » 
de Janvier 1991, pages 6-9 et6-10: nappai^t ce^^^^ ; 
coloi^tion des ethanolanunes est difficnement «^lic^le cdntr61able, et jjue les . 
diverses solutions propps^s ne sont pas generalenidnt ti^ satisfeisantes. En effet ies 
solutions i^dposees consisl^t gen^alement ^ utilis^r ,des mat^aux sp6ciaux tels'que 
-desaciersinc^lesdanslafebricati^ 

|mHserunadditifred«i,antousupprin.antlac6^^^ ^ 

lapresenced'unadditifdansleseu^uxolanunespeutalfecterledegredep ' 

derm6resetpeutfaireapparaftred'autresprobl.n.esdetoxic^^^^^ 
1 additif. 

Le.^,revet americain us 3-819 710 divulgue un procede pour amew^ 
couleur et la stabiiit6 de la couleur des ethanolamines. Le procdde compr^nd une 
hydrogenation d'6Aanolaminfes brutes, prdalableiieirt obt^nues par reaction de 
rammoniac avec I'oxyde d'ethylene. L'hydrogenation est i^alisee en presence 
d'hydrogene et d^un catalyseur metallique d'hydrog^n^tion choisi panni les catalyseurs 

abase de nickel deRaney,deplatine.depaIladiumouderuthenium,.unetem^^ 
relativement eiev^e, allant de 60 ^ 1 30*0. 
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d*alcanolammes ayant vme quality de couletir am^liorfe. Le proc^d^ comprend me 
hydrog^nation des alcanolamines, r6alis6e en presence d'hydrogdne et d'un catalyseur 
m6tallique isupport6, k tme temperature relativement 61ev6e, allant de 70 k 160*C: Le 
catalyseur est choisi parmi les catalyseurs h6t6rogdnes d'hydrogenation comprenant un 
ou plusieurs m6taux choisis parmi le rhenium, le ruthenium, le rhodium, le palladium, 
I'osmium, riridium, le platine et I'argent, et support6s sur un support soKde choisi 
parmi le charbon actif, I'alpha-alunune, le dioxyde de zkconium et le dioxyde de titane. 

II s'avfere que 1' un ou I'autre des proc6d6s pi^c^demment d6crits pr^sente 
I'inconv^nient de mettre en oeuvre une dtape sp^cifique, lourde et coftteuse, dite 
d'hydrog^tion en presence d'hydrogdne, r6alis6e k une temperature relativement 
eiev^e et &x pr&ence d'un catalyseur d'hydrogdnation dont les elements rndtalUques 
peuvent se retrouver sous fomie de traces dans les alcanolamines. Par ailleurs, le brevet 
am&icain US 6 29 715 ne montre aucun avantage k utiliser un support plutSt qu'un 
15 autre parmi ceux propos6s pour le catalyseur d'hydrogenation. 

n a et6 trouve un precede extr6mement simple et peu onereux qui permet de 
decolorer une ettianolamine pendant ou aprds sa fabrication. Le procede presente 
I'avantage de ne pas mettre en contact me ethanolamine avec m additif ou m 
catalyseur susceptible de laisser echapper dans rethanolamine des elements metalUques. 
dangereux pour la sante de I'homme et I'enviromement. On a trouve d*me fa9on 
suiprenante qu'me ethanolamine, notanmient me triethanolamine (TEA), ainsi traitee 
selon la presente invention, devient generalement incolore ou, dans tous les cas, 
presente me quaUte de couleur qui est nettement ameUoree et qui resiste beaucoup 
mieux au temps. 

La presente mvention conceme tout d'aboid m precede de preparation 
d'me ethanolamine ayant me quaUte de couleur ameiioiee, caiacterise en ce qu'il 
comprend me mise en contact d'me ethanolamine avec m charbon acti^ exempt d'm 
ou plusieurs meiaux choisis parmi le rhenium, le ruthenium, le rhodium, ie paiiadium, 
I'osmium, Tiridium, le platine et I'argent. 

« ethanolamine », on comprend generalement me ethanolamine ou m 
melange de deux ou plusieurs ethanolamines, choisie(s) en particuUer parmi la 
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mono6thanolamme (MEA), la di^thanolamine (DEA) et de pr^f^rence la TEA. Le " 
proc6d6 de la pr^sente invention convient bien pour une ou plusieurs 6tanolamines. de 
pr6f6rence la TEA. notamment lorsqu'elle(s) est(sont) pr6par6e(s) dans une 6tape de 
synthase par reaction de Poxyde d'#thyl6ne avec 1' ammoniac, de pr6f6rence en miUeu 
aqueux, par exemple selon I'un des pipc^ de synthfee d^crits dans « SRI 
International, Process Ecoiiomibs Program Sjeport n" 193 » de Janvier 1991, pages 6-1 a 
6-9. L'6tape de synthase est g^^ralement r^alisfe par ^nise.en contact de I'oxyde 
.d'6thyl6ne avec I'ammoniac. par exemple.dansun rapport molaire entre I'ammoniac et 
roxyded'^ylteeallantde 0,5/1 ^40/1, depraKrence de 1/1 ^ 10/1, en particulierde 
1,5/1 h 6/1. L'6tape de synthfekela lieu, de pr^f^rence. en miUeu aqueux. de telle sorted 
que le rapport pond6ral entre r anunoniac P eau peut aller de 0,5/1 £i 1/1 . L'6tape de ' 
synthase est g^n&alement r^allste k une tempkture allant de 0 a 150°C. de pr6f6rence 
de 20 k 1 00°C. en particulier d440 k SO^C, et sous: une pression absolue pouvant aUer 
de 0,1 1 15 MPa. de pr6f6rence d^O^lkS MPa, Wpartibulier de 0,2 k 2 Wa. L'6lape 
de sj^th&e est de preference r6alis6e en inUieu aqueux et e 

g^ndralement a former i^le TEA dite « briite » compr4nant li TEA et unei ou plusieurs • 
autres 6thanoltounes pro(iuites pendant la r^action^^ 

6ventueilement des tri^thbiolamines ^thoxyl^es (TEAE), encore appel^es biers de 
glycol de la tri6thanolamine, en melange aye« le miueii aqueux" et 6ventuellement Bvec 
un des d6ux reactifs en excSs ou n'ayant pas r6agi; que I'ammoniac. Le proc6de de 
preparation de la TEA peut comprendre ensuite une ou plusieure Stapes destinies k 
sparer d'abord la TEA brute du milieu aqueux et ^ventuellement de I'un des deux 
i^ctife en excfes ou n'ayant pas r^agi tel que 1' ammoniac, de preference par une ou 
plusieurs distillations notamment en s6rie, puis 4 purifier la TEA et notamment k isoler 
une TEA dite << purifiee » k partir de la TEA brute, notamment en separant la TEA des 
autres ethanolamines produites, telles que cit6es precedemment. de preference par une 
ou plusieurs distillations notamment en serie. Les etapes de separation et de purification 
de la TEA peuvent etre avantageusement realisees en continu. Dans un precede de 
preparation en continu, I'eau et I'exces eventuel de I'un des reactifs. notamment 
30 I'ammoniac, sont generalement sdpares en continu de la TEA brute et sont 
avantageusement retoumes en continu dans I'etape de synthase de la TEA. 
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des TEA pr6pai€es selon I'un des proc6d6s cit& ci-dessus, notaimnent une TEA brute 
oil, de pr6f6rence, une TEA purifi6e, teUe que precedenunent ddcrite, et qui pendant ou 
apres sa preparation se trouve sous forme d'une TEA colorde. On entend g^n&alement 
par une 6thanolamine ou une TEA color^e, une ^thanolamine ou une TEA ayant un 
indice de couleur sup6rieur a 40 Pt/Co, de pr^f6rence k 50 Pt/Co selon la nonne ASTM 
D 1209. Par ailleurs. on entend g6n6ralement par TEA puiifi6e. une TEA ayant une 
teneur pond6rale en TEA 6gale ou sup6iieuie h 85 »/o, de pr6f6ience egale ou sup6rieme 
h 90 %, notamment 6gale ou sup&ieure k 99 %, et pouvant contenlr conrnie impuret6 
principale g^^ement la DBA en une teneur pond6raIe inf^rieure k 1 5 %, de 
pr6f6rence inf&ieure k 10 %, notamment inf^euie k 1 % ou m&ne k 0,2 %. 

Le proc^6 de rinvention convient plus g^^ralement a une 6thanolamine 
ayant initialement, avant sa mise en contact avec le charbon actif, un indice de couleur 
(selon la norme ASTM D 1209) sup6rieur k 40 Pt/Co, de preference superieur a 50 
Pt/Co, et eventuellement une teneur pond^rale en m6tal, notamment en fer, egale ou 
superieure k 6 parties en poids par miUion (ppm), de preference egale ou superieure k 8 
ou 10 ppm. La methode d'analyse pour mesurer la teneur en fer dans une ethanolamine 
teUe que la TEA peut etre notamment realisee par spectrometrie d'emission k plasma 
aCP-AES) a I'aide d'un spectrometre de reference commerciale « Iris Advantage))® 
vendu par Themio Jarrel Ash (France), k la longueur d'onde de 259,94 nm. 

Le precede de la presente invention est notamment caiacterise en ce qu'll 
comprend une mise en contact d'une ethanolamine avec un charbon actif qui 
generalement repies«ite une forme substantieUement amotphe du carbone. Le charbon 
actif a notamment une giande surface specifique. par exemple une surface specifique 
(selon la methode N2 BET, notamment ddcrite par Brunauer. Emmett et Teller dans J. 
Am. Chem. Soc, 60, 309 (1938)) allant de 500 k 5000 mVg, de preference de 500 k 
2500 mVg, en particuKer de 700 k 2000 m^/g. Le charbon actif a generalement une 
structure trbs poieuse et peut avoir un volume total de pore (selon la methode DIN 
66134) allant de 0,05 k k 2,5 cmVg, de preference de 0,2 a 2,5 cmVg, en particulier de 
0,5 k 1.5 cmVg. Le charbon actif peut se presenter sous forme de poudre, de granules ou 
de produits mis en forme, comme des amieaux. des pastilles cylindriques ou des biUes, 



et avoir une taiUe moyenne (en poids) de particule allant de 0,1 a 5 mm, de pr6«tence 
de 0,2 k 3 mm, notamment de 0,5 i 2 mm. D peut avoir une density apparente aUant de 
0,2 a 0,8 g/cm^ de pr^f&ence de 0,3 k 0,6 g/cm\ U peut avoir un indice/nombre 
d'abrasion (selon la m6thode ASIM D 4058-87) aUant de 30 k 100. de pr6f^ence de 50 
a 90, et un indice/nombre de duret6 (ou resistance k I'&rasement) aUant de 50 k 100 N 
de pf6f&ence de 90 k 98 N (en particulier selonla m6tiiode decrite par « Ullmann's 
Encyclopedia of Industrial Chemistry, 5th, completely re vised Ed., Vol. A 5, Chapitre 
6.3, page 356, 2"'' paiagraphe » notamment lorsque lecharbon actif se pr6sente sous 
forme de granules). 

• Le charbon actif utilise selon Tinvention est en particulier exempt d'un ou 
plusieurs m^taux choisis pamii le rhenium, le ruthenium, le rhodium, le paUadium, ■ ' 
l'osimum,l'iridium,leplatine;et:rargent..Par«^ " 
entend g^n^ralement un charbo^ actif contenantm9W:;<ie 0,05 %, de preference moins' 
de 0,01 0/0, en particuHer moins de0,0p5 enpoids d'un 6u plusieurs db'bes m^taux 
calcuie comme m6tal k I'^tat d'oxydation 26ix>. Le charboii ^f utUisdne Lpporte pas 
un catdyseur, notamment un catalyseur, metalliqu^u' eix particuUer un^catelyseur. ^ 
d'hydrog&iation. De preference, il est substantieUeiiient exeript de tout metal, en . 
particxUier depose sur W Par .<< exempt de tout inete^ 

charbon actif cpntenant moins de 0,05 %, de pi^feren-^etao.i^s de G,oi «/«, en particulier 
moins de 0,005 % en poids d'lm ou plusieurs rrietaux: :' ' : 

Le charbon actif est generalement prepare par calcination de matieres 
organiques, notamment riches en carbone, telles que le charbon, la Ugnite, Ife bois, les 
coquilles de noix, latourbe, la poix, le .brai et le coke. ILpeut etre prepare par un ' 
procede d'activation theimique comprenant, p^ exemple, une etape de decomposition 
thermique ou carbonisation de la matiere premiere, puis une^etape de gazeification ou 
activation contr6iee du produit brut de carbonisation: Le" charbon actif peut aussi 6tre 
prepare par un precede d'activation chimique comprenant, par exemple. une etape 
d'impregnation de la matiere premiere, notamment le bSis, par un agent d'activation 
chimique, tel que I'acide phosphorique ou lapotasse, ou un adde de Lewis, tel que le 
chlorure d'aluminium. le chlorure ferrique ou le chlorure de zinc, puis une etape de 
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.^u^^edtt maange ain si obtenu k une temperature pouvant aller de 450 k 700**C et 

une 6tape de s6chage. 

Dans le proc6d6 de la pt^sente invention, la mlse en contact de 
r^thanolaminfe ietvec le charbon actif pent 8tre r6alis6e k une temperature choisie dans 
5 une gamme allant de 1 0 ^ 200°C, de preference de 1 5 & 1 00"»C, notamment de 20 k 
80°C, en particuUer de 25 k 70°C et plus particuUerement de 30 a eO^C. Elle pent 6tre 
realisde sous une atmosphere quelconque, telle que I'air ou I'azote, de preference une 
atmosphere deshydratee, et en particuUer sous une pression absolue allant de 10^ Pa 4 2 
MPa, de preference de 0,1 k 0,3 MPa. 

*0 La mise en contact peut atre realisee de diverses fa5ons, par exemple en 

ajoutant le charbon actif k rethanolamine, ou de preference en ajoutant I'ethanolamine 
au charbon actif. On peut en particulio: mettre le charbon actif en suspension dans 
rethanolamine et ensuite agiter, de preference, la suspension ainsi lealisee. On peiit 
anssi feire passer rethanolamine k travers un lit fixe de charbon actif, de preference 

15 selon un courant descendant. La mise en contact peut iUxe realisee en discontinu ou de 
preference en continu. 

La mise en contact de rethanolamine avec le charbon actif peut etre realisee 
pendant une duree sufBsante pour reduire la couleur de rethanolamine, de preference 
pendant une duree telle que rethanolamine devient incolore, ou plus particuUerement 

20 une duree telle que rindice de couleur (selon la norme ASTM D 1209) de 

rethanolamine devient egal ou inferieur a 50 ou 40 Pt/Co, de preference egal ou 
inferieur k 30 Pt/Co, notamment egal ou inferieur k 25 Pt/Co. Oeneialement, le temps de 
sejour moyen de rethanolamine mise en contact avec le charbon actif depend de la 
temperature k laquelle la mise en contact est realisee, et de I'indice de couleur initial de 

25 rethanolamine, avant la mise en contact avec le charbon actif. Le temps de sejour 

moyen peut 6tre choisi dans une gamme allant de 1 0 minutes klB heures, de preference 
de 30 minutes k 12 heures , en particuUer de 1 a 8 heures. 

Le charbon actif ainsi mis en contact avec T'ethanoiamine peut retenir 
progressivement des composes contenus dans rethanolamine, par exemple des 

30 composes organiques ou des composes metalliques, en particuUer le fer. On estime que, 
lorsque dans le procede de I'invention, la masse mitiale du charbon actif a augment^ 



7 



.10 



15 



20 



25 



30 



d'environ 20 % en poids par accumulation de composfe retenus, il est pr^Krable de 
soumettre alors le charbon actif 4 un traitement de r6g6n6iatioii, par exemple un 
traitement qui comprend une ^pe de lavage du charbon actif ^ I'eau, iune temperature 

pouvantaUerde20^150oC,depref^ncede40aiOO«>C.puisuneetapedetraitement 
thennique du charbon actif ainsi.lay6, a une temperature pouvant aUer de 450 ^ lOOO-C 
envtfon. Par ce traitement, on pent aii^i eiiiiiiner partiellement ou totalement les 
composes retenus par le charbon actif et rdutiUser le charbon actif dans une nouvelle 
mise en contact avec une ethanolamine afin d. WUorer la quality de la couleuf de 
r^thanolamine. 

• L'undesavantag^sdu precede selonl'invention est nonseulementde 
foumir mie ethanolamine de quMite de couleur a^^^^ 

ethanoIamineincolore.comzxi^^fixu^ \ 
dont la quahte de couleur ameiij«ee i^si^te beauccWp mieux an cours du temps et qui 
notamment reste incolore pendarii un long t;^ps^^ 
^vantage duiM^entp^^ 

lateneurponderaleeritnetaletnotaminentenferestpb^^ 
extr^ement.feible..parexempleinferi^^^ 

Pr6^nceegaleouinferieure45.i^mouni|8mea4ppni. \ 1 ^ 

., Le precede delWntibn pent etreutiU^^ 
preparation de I'^thanolamine.. notamnaent pendant bu apre^s I'etapb de synthase de- 
rethanolamine reaUsee par reaction de 1' oxyde d'ethyiene avec I'ammoniac de 
preference en milieu aqueux. Le pK>cede de I'invention peut etre realise de piefex^nce • 
pendant ou apr^s I'etape de purification de I'ethanplami^e, notamment reaUsee par une 
budepref^npeplusieurs distillations. Enparticulier,leprocededelM^^^^^ 
atre utilise apres avoir separe et isoie une ethanolamine brute de I'eau et/ou de Pun des 
leactifs en exc^s ou n'ayant pas reagi pendant la preparation de I'eftanolamine, tel que 
I'ammoniac. D peut etre utilise plus particulierement pendant otx apr^s I'etape de 
purification de I'ethanolamine brute, debanassee de I'eau et eventuellement de I'un des 

reactfs en exceset/oun'ayant pas reagi. notammentpar une ouplusieur. distillations 
de fafon k separer et h isoler substantieUement la MEA, la DBA et la TEA ou un 

melange de ces demi^res. Par exemple. le procede de I'invention peut St,^ utilise apres 
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_jrdtapedejeirification d^^^ ceUedestin6e d 

s^parer et k isoler la DBA et la TEA ou un melange de TEA et de DEA. Le proc^d^de 
rinvention peut aussi 6tre utilise aprds I'etape de purification destin6e k s^parer et k 
• isoler- la DEA et avant celle destin^e i s^parer et k isoler la TEA ou uh ih^lange de TEA" 
et de DEA. Le proc6d6 de I'invention peut etre de pr6f6rence utilise aprfes ou 4 la fin de 
I'etape de purification de I'^thanolamine, notamment aprts ou i la fin de I'^tape de 
purification de la TEA ou d'un melange de TEA et de DEA, en particuKer au moment 
oil la TEA ou un melange de TEA et de DEA est Isold ou plus particulidrement stocks 
dans une zone de stockage, notamment k une temperature allant de la temperature 
ambiante (en^dron 20°C) k gOX, de preference de 25 k 70«C, notamment de 30 k 600C. 

Lapresente invention conceme egalement un procdde de fabrication d'une 
trietfaanolamine (JEA) ayant une quaUte de couleur ameUoiee, procdde comprenant les 
etapes suivantes : 

0) une etape de synthdse de la TEA par mise en contact de 

I'ammoniac avec de I'oxyde d'ethylene en milieu aqueux de fa9on a 
fi)rmer une TEA brute comprenant la monoethanolamine (MEA), la 
diethanolamine (DEA) et la TEA, en melange avec de I'eau et de 
rammoniac en excfes et'ou n'ayant pas reagi, 

(ii) une etape de separation de la TEA bmte et du melange d'eau et 
d'ammoniac de fafon k isoler et k recuperer la TEA brute, et 

(iii) une etape de purification de la TEA par distiUation de la TEA 
brute de fa9on k separer substantiellement la MEA et la DEA de la TEA 
et k isoler et recuperer une TEA purifiee contenant au moins 85% en 
poids de TEA, 

procede caracterise en ce que, aprte I'etape (ii) de separation ou pendant ou aprds 
retape (iii) de purification, la TEA brute ou purifiee est mise en contact avec un 
charbon actif. exempt d»un ou plusieurs metaux choisis parmi le rhenium, le ruthenium, 
ie rhodium, le paUadium, I'osmium, I'iridium, le platine et I'argent. 

Le precede de fabrication est de preference mis en oeuvre en continu, de 
sorte que les etapes . precedemment decrites et la mise en contact de la TEA brute ou 
purifiee avec le charbon actif sont realisees en continu. L'etape (ii) de separation et 



r 6tape (iii) de purification sont de prSf^ce r^aHsfes par une ou plusieurs distiUations. 
notanunent en s6rie, et en particulier en continu. 

Dans le proc6d6 de fabrication de la TEA, la mise en contact de la TEA 
brute ou purifite avec le charbon actif peut 6tre r6alis6e selon Tune des variantes 
pr6f6r6es pr^demment d&rites dans leproc^ de preparation d'une ^thanolamine de 
quality de couleur aniaioij^e. La TBA brute bu purifi^ ayant sa mise en contact avec le 
charbon actif, peut initialement 6tie color^e et avoir un indice de couleur (selon la 
norme ASTM D 1209) sup6rieur k 40 Pt/Go, de preference sup6rieur £i 50 Pt/Co, et 
eventuellement une teneur ponderale en m6tal, notanunent en fer, supdriei^e k 6 ppm, 
de preference superieure a 8 ou 10 ppm. L^ari^yse permettant de mesuref la teneur ci^ ' 
f^ dans la TEA peut Stre celleMecrite; precedemri^^^ notamment par spectrometrie- - 
d'emission a plasma (ICP-AES)^;- . 

Dans le precede de;fei>ricatioii de la T|^^ sfelon rinventioii,.i^mise en 
contact de la TEA brute ou purifiep ay^ Jie charbon a^i^peut 6tie realis^^j)endant uiie 
duree sufesante pour reduire la ocJiileur dela TEA, de pref&jence une dutiSe teUe qiie la 
TEAsdevient incolore, otf plus particulierenient ime^'d^ee telle que I'indieejde couleurJ 
(seW la norme ASTM ,1209) de la TEA devietie^fe: ou iitfgrieure i $0 ou 40 Pt/Co, 
de preference egale ou ihferieure k 30 Pt/Co, not^ent egal ;ou inferieir k 25 Pt/Co. 
Le temps de sejour moyen de la TEA brute, ou put^ mise. eii coniact aVec le cMarbon 
actif peufdtre choisi ddns une gamme allant de lG'iiii|ute^ 18 heures, de preference de . 
30 minutes k 12 heures, notamment de 1 i 8 heures. . . • 

Dans le procede de fabrication de la TEA, la mise en contact avec le 
charbon actif peut 6tre reaUsee au plus t6t aprds :l'etape .(u) de separation de la TEA 
brate. c'est-d-dire une fois que la TEA brute est sepaiee de I'eau et de I'ammoniac. et 
notamment avant I'etape (iii) de purification de la TEA. EUe jieut 6tre reaUsee sur la 
TEA bmte, substantiellement exempte d'eau et d^aitiinoMkc, et notamment avant I'etape 
(iii) de purification de la TEA brute. 

La mise en contact avec le charbon a^Stifpeiit aussi etre realisee pendant 
retape (iiO de purification de la TEA, c'est-4^e k un moment quelconque de la 
purification de la TEA. En particulier. elle peut fitre realisee aprds le moment oii la 
MEA est d'abord substantiellement sepaiee de la TEA brute, et avant le moment oi la 
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-^M^tsubstMtieUemen^ 
le moment oil la DBA est substantieUement s6par6e de la TEA, et en particuUer avant le 
moment oii la TEA est purifi^e de ces demi^res impuiet^s. 

en contact avec le cKarb6n a6tif pent/ de pr^f^renbe/aiie i^aiis6e " " 
apres ou a la fin de 1' ^tape (in) de purification de la TEA. et par cons&iuent sur la TEA 
purifi^e contenant moins de 15 %, de pr^f^rence moins de 10 %, notamment moins de 1 
% ou mame moins de 0;2 % en poids de DBA. Bile pent &trc r6aUs6e ^ la fin de I'aape 
(iii) de purification de la TEA, avant, pendant ou aprte que la TEA puiifi^e soit 
refiroidie d. une temperature allant de la temperature ambiante (environ 20«C) k 80»C, de 
preference de 25 k 70X, notamment de 30 k eO^C, ou encore aprfes la recuperation de la 
TEA purifiee et refiroidie, par exemple dans une zone de stockage de ceUe-ci, 
notamment k une temperature allant de la temperature ambiante (environ 20°C) k SO^C, 
de preference de 25 k 70°C, notamment de 30 k SOOQ. La mise en contact avec le 
charbon actif peut 6tre realisee dans la zone de stockage de la TEA purifiee qui est 
notamment preievee de la zone de stockage de fa9on k former un courant de TEA 
purifiee qui passe ensuite a travers un lit fixe de charbon actif et qui peut 6tre finalement 
retoumee en partie ou totalement dans la zone de stockage, I'autre partie eventuellement 
non-retoumee pouvant 6tre isoiee pour gtre expediee aux cUents. 

L'un des avantages du procede de fabrication de la TEA est de foumir une 
TEA de quaUte de couleur ameiioree et notamment une TEA incolore, comme definie 
precedemment, et egalement une TEA dont la qualite de couleur ameUoree lesiste 
beaucoup mieux au cours du temps et qui notamment reste incolore pendant un long 
temps de stockage. 

Un autre avantage du present procede de febrication de la TEA est de 
foumir une TEA dont la teneur ponderale en metal et nofemment en fer est 
particuKerement reduite et devient extr^ement faible, par exemple inferieuie k 6 ppm, 
de preference egale ou inferieure k 5 ppm ou mSme a 4 ppm. 

Les Exemples suivants illustrent la presente invention. 
Exemple 1 

Une TEA purifiee et coloree a ete fabriquee en continu selon le procede 
suivant Le precede comprend une etape (i) de synthSse de la TEA par reaction de 
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I'anunomac avec I'oxyde d'6thyl6ne en milieu aqueux, dans un rapport molaire entre 
r ammoniac et Poxyde d'^thyl^e 6gal k 2,1/1, h une temperature de 60°C. On obtient 
ainsi un melange d'une TEA brute avec de Teau et de I'ammoniac n*ayant pas i^gi. Le 
melange est ensuite soumis en continu k une 6tape (ii) de separation de la TEA brute 
5 r6alis6e par distiUation dans deux colonnes de distillation dispos6es en serie, de fafon k 
s6pater d*abord I'eauii pui^s I'aimhomac de la TEA bniie. Qn obtient ainsi une TEA brute 
debarrassee de I'eau et de I'ammoniac et qui est ensuite soumise en continu k une etape 
(iii) de purification de la TEA r^aUs^e par distillation de la TEA brute dans trois 
colonnes de distillation disposSes en s6rie, de, fa^oii k s6parer successivement la MEA^ 

10 puis la DEA et les TEAE substantiellement de la TEA, et 4 fonner une TEA purifi^e et 
color6e. Un echantillon de cetf^'.-reA purifi^e et color^e est pr61ev^ : il a une teneur-en ; 
; TEAsuperieure^99%enpbid^ contient6pp;m defer(selonlam6thodede •. . ..• ^ 
spectrdmetrie d'^mission k plasma (ipP-AES) decrite prdcedemment) etpr^sente un - , 
indice de couleur (selon la nornie- ASTM D 1209): 6gal k 70.Pt/Co. \ ' ■ . 

15 On tiaite l'6chantilloii de TEA selon le pro6ed4suiva«t A la timp6ratuie ... 

ambiapte (20°C), on jifeidye l'6chantillon de TEA selon lin c6uiant continu k un debit . - . 
j de 1 ml/min environ. L« cK)urant de TEA est envoyei travers; un lit fixe de'46 g d'un ^ 
charbon actif, conmi sous la r6ferencie commerciale << ;SGL 8x30 >>® et veAdu par - j 
Chemviron Carbon (France): Ucharbonaptif est. exe^^^^^^ . 

20 rhenium, le ruthenium- le rhodium, le palladiumi I'oOTiium, i'indium, le platine et 

Pargent. D a une densite apparente de 0,46 g/cm^ et se presente sous fonne de particules 
ayant une distribution granulometrique telle que moins de 1 5 % en ppids des particules 
. ont une taille egale ou superieure k 2,36 mm et moins de 4 % en poids des particules ont 
une taille mferieure k 0,6 mm. Le charbon actif a une surface specifique (selon la 

25 methode N2 BET, decrite par Brunauer, Emmett et TeUer dan$ J. A m. Chem. Soc. 60, 
309 (1938)) egale k 1000 mVg, et presente un indice/noinbre de durete egal ^ 95 N. Le 
temps de sejour moyen de la TEA en contact avec le charbon actif est environ egal a 2 
heures. On recupere ainsi en continu une TEA purifiee et de qualite de couleur 
ameiioree, ayant une purete superieure k 99 % en poids, un indice de couleur (selon la 

30 norme ASTM D 1209) egal k 30 Pt/Co et une teneur en fer egale k 4 ppm (selon la 
methode par spectrometrie d'emission k plasma aCP-AES) decrite precedemment). 
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Exemple 2 

On opfere exactement comme k I'ExempIe 1, excepts le fait que dans la 
demi^distUlation on rficup&re une TEApurifi^ et cDlor6e; contfenant 91 % eri pbids ' 
de TEA. 3 % en poids de DEA, 5 % en poids de TEAE , et 8 ppm de fer (selon la 
mathode par spectrom^trie d'emission k plasma aCP-AES) d6crite pr^c^demment) et 
pr6sentant un indice de couleur (selon la norme ASTM D 1209) 6gal k 120 Pt/Co et 
qu'on isole ainsi im echantillon de cette TEA. 

On traite I'echantillon comme k PExemple 1, except^ le fait qu'on utilise 
l'6chantiUon pr6par6 k I'Exemple 2. On obtient ainsi en continu une TEA puiifi6e, ayant 
une quality de couleur am^Uorfe, pr&entant notamment un indice de couleur (selon la 
norme ASTM D 1209) 6gal k 50 Pt/Co et ayant une teneur en fer 6gale 5 ppm (selon la 
m^thode par spectrom^trie d'&nission k plasma aCP-AES) d&xite pr^cedemment). 
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REVENDICATIONS 



1. Troc6d6 de prq^aration d'une 6thanolamine ayant mxe quality de couleur am^lior^, 
caracteris6 en ce qu'il comprend ime miseen contact d'une ^thanolaniine avec un 
charbon actif; exempt d'un qu plusieiirs m^taux choisis parmi le rhenium, le 
ruthenium, le rhodium, 1^ palladium, l'6smivim,l'iridium, le platine et I'argent. • 

2. Precede selon la revendicatioh 1, caract6ris6 en de que r^thanolamine.est une 
6thanolamine ou un melang^i.^i? deux ou plusikirs ^thanolamines choisie(s) paiini la 
m6no6thanolanMne (MEA), ladi^thaiiolamine (PEA) 

tri^tiianolamine CPSi^i). 

3. Procdd6 selon la feyeiildicatipn 1 bu 2, caract6ns6;en ,ce que I'ethanolaniine est 
pr6par6e da^ une ^tape de synliiese par reaction de Toxyde 'd*kiyl6ne avec 
I'anunioniac, de pr€f6ience en milieu aqueux. . . ' ' 

4. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendications 1 a 3, caract6ris6 en ce que 
r^thanolamine a initialement, avant sa mise en contact avec le charbon actif, un 
indice de couleur (selon la norme ASTM D 1209) sup6rieur h 40 Pt/Co, de 
pr6f6rence sup6rieur k 50 Pl/Co, et eventuellement une teneuf pbnd6rale en metal, de 
preference en fer, egale ou superieure k 6 parties par milUon (ppm), notamment 6gale 
ou superieure k 8 ppm, en particulier egale ou superieure k 10 ppm. 

5. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendications 144, caract6ris6 en ce que le 
charbon actif a une suifece spdcifique (N2 BET) aUant de 500 k 5000 mVg, de 
preference de 500 k 2500 mVg, notamment de 700 k 2000 mVg. 



1er cl6p6t 

14 



10 



0 



6. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendications 1 d 5, caract^rise en ce que la 

nuse en contact de rethanolamine avec le charbon actif est realist ^ une 
- temperature allant de 10 a 200oc;de pr6f&«:ce de 15^ 100°c; iotaxnment de 20 4 



une 



80°C. 



7. Proc^d^ selon I'une quelconque des revendications 1 k 6, caract6ris6 en ce que la 
mise en contact de I'^thanolamine avec le charbon actif est r^sfe pendant une 
duree suffisante pour r^duire la couleur de rethanolamine, de pr^f^nce pendant ^ 
duree telle que I'indice de couleur (selon la norme ASTM D 1209) de rethanolamine 
devient egal ou mf&ieur k 50 Pt/Co. de preference egal ou mferieur k 40 Pf/Co, 
notamment egal ou inferieur k 30 Pt/Co. 

8. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 k 7, caracterise en ce que le 
15 temps de sejour moyen de rethanolamine mise en contact avec le charbon actif est 

choisi dans une gamme allant de 10 minutes a 18 heures. de preference de 30 
minutes k 12 heures, notamment de 1 a 8 heures. 



9. Precede selon I'une quelconque des revendications 1 k 8, caracterise en ce qu'il est 
realise pendant ou apres I'etape de preparation de rethanolamine. de preiKrence 
pendant ou aprfes I'etape de purification de rethanolamine. 

10. Procede de fabrication d'une triethanolamine (TCA) ayant une quaHte de couleur 
amehoree, procede comprenant les etapes suivantes : 

(i) une etape de synthdse de la TEA par mise en contact de r oxyde 
d'ethyiene avec de rammoniac en miHeu aqueux, de fayon k former une 
TEA tee comprenant la monoethanolamine (MEA), la diethanolamine 
KunA) et la lEA, en melange avec de I'eau et de I'ammoniac en excds 
efou n'ayant pas reagi, 

(ii) une etape de separation de la TEA brute et du melange d'eau et 
d'ammoniac, de fafon k isoler et k recuperer la TEA brute, et 
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(iii) une 6tape de purification de la TEA par distillation de la TEA 
brute, de fa9on a s^parer substantiellement la MEA et la DBA de la TEA, 
et k isoler et r6cup6cer une TEA purifi^e contenant au moins 85 % en 
poids de TEA, 

proc^d^ caract^6 en ce que, aprfes l'6tape (ii) de separation ou pendant ou apr^ 
retape (iii) de purification, la TEA brute pu purifi^ est mise en contact avec un 
charbon actif, exempt d'un ou plusieurs mftaux chdisis parmi le rh6nium, le 
ruthenium, le rhodium, le palladium, I'osmium, I'iridium, le platihe et I'argent 
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